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Ver;fahren zu.r Kata;ytlscnen Ap.lagerung von. waasergas g
- .an* Ole.fine._ I :

»i[}- o Es ist bekannt ( vgl. ‘Z.B. S . 860 289) ungesattigte,

R 4 Jnsbesondere oleﬁnhaltlge Kohlenwasaerstoffe bei erhohter
Temperatur und erhilitem’ :Druck in: Gagenwart von Katalysatoren_.;
mit WBSSergas zu hehandeln, um auf diese Weige aldehyd- und
ketoart:ge Verbindungen Zu’ gew1nnen. Der Katalysator kaxm
.»h:.erbel—ln Kohlenwasserstoffen aufgeachlammt werden, wobei
'als Schlé.mmittel dieaenigen Konlenwasseratof:fe d:.enen, die '_
Fin dem zur Verarbeltung kommenden Gemisch von' ungesattigten
und gesé.ttlgten p.ohlenvvdsseratoffen vorhanden sind. ._.-; hol

RS -:Es wu.rde gefunden,~dass die erwahnte Wassergasanlage

: ru.ng (Oxosynthese) besonders vorteilha:ft durchgefiihrt werden
kann ‘mit, Kontaktloaungen und zwar d:.enen als.- Ibaaungsxrn:!;'x:elw
Meclen, welche in- dem zur Verarbeitung kommenden KohlenWas—‘
ser°toffgemlsch n:.cht oder: nu.r wenig‘ltialich s:md. Als Kon— .

: taktlosungsmttel kommt fur diese Zwecke vornehmllch Was- o
ser :Ln Frage. B R .‘ pre e g T

L Die erforderuohen Kontaktloeungen 1assen .gich auf ver~.
schiedene ‘Weise herstellen. Man kann einen Kobalt-—!l'horium -
Magnes:mm—Kieselgur-Kontakt iz.bl:.cher Zusammensetzung mit'" ! -
zwischen 200 - 320° siedenden Kohlenwasserstoi’fen vermischen;
-und -danach die eri’ordezliche Wassermenge zugeben, um’ daa Ge-_-v
misch sodann be:L “erhthtem Druck und erhohter ‘Temperatur mit
Wassergas 2w’ behandeln. Man kann aber auch Metalle, Oxyde .
“oder’ Salze, welche Metallcarbonyl-Wasserstoffe »u'bilden '
Vcrmogen, mit einer aqulvalenten Fettsauremenge vermischen,
darauf Wasser zugeben und die Waas.ergasbehandlung ansohlies-
sen M.Lt be.sonderem Vorteil lé.sst sich e1n Kobal‘bmlneral "

Kohlpnwasseretoffgemlsch versetzt(" w:.rd. In jedem Falle erge-"
ben smh wasserige I.bsungen, welche die erforderl:.ohen Ko=- -
baltvx.rbindung% in: aktlvc.r Form enthalten. Besonders hohu
Kobaltkonzentrationen ergebcn sd.oh, wexm das zur Losung va'-
wendete Wasser kleine Mengen alkal:.sch wirkender Stoffe., o
Z.B.. Sc1:£’e, enthalt.
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. Wenn unter Zusatz durart zubereiteter Kontaktlﬂsun—
gen, ‘die 5-10 g Kobalt im’ Liter enthalten, vin 0Oléefin. oder.
uleflngemlsch, ingbésondere ein’ 01ef1n-Paraffin-Gem1sch bei
den orforderllchen Temperaturen und Reaktionsdrucken mit Was-
- sergas behandelt w1rd, 80, verlauft die’ Wassergasanlagerung

und. die Bildung der entspreohenden Oxoverblndungen busondcrs
vortellhaft. ausserdem gestaltet sich die Kontaktregencrie-
rung sehr einfaoh. .

Lin fest angeordnetur Kontakt 15t unvorteilhaft,f;w'
- weil. er zZum. Zwecke dexr- Regenerierung oder Abtrennung von Ver-
unrelnigungen aus dem Kontaktapparat'entfernt werden muss.”v_

ldsllch oder- mlt dem Ausgangsmaterial oder den Rcaktlonspro-[

dukten beliebig mlschbar 'gind, so ist zur. Abtrennung dea Kon-

taktes eine: nachtragliche Destlllatlon erforderllch, da -
” praktlsch nur auf dlese Weise das Kontaktlbsungsmlttcl zu7

mltteln, welche erfindungegemass in den zur Verarbeitung kom-?

: menden Oleflnen unloslich ‘8ind,; lésst aich der Kontakt ohne™..
Deatlllation leicht gusg- dem Reaktionegemzsch Lntfernnn. Die o
Abtrennung erfolgt dadurch, dass man die beiden n1cht mit-

""einander mischbaren. Flussigkeiten in_einem Scheidegcfass N.On=.

;elnander trennt, ‘worauf die. kontakthaltige Losung unmitte1—~*~
bar 'in"den Verfahrenskrelslauf zuruckkehren kannr-wahrend die
abgchcburten Rcaktlonsproduktc gegebenenfalls weitcr verars
beitet Werden.v-

L1n bcsonderer Vorteil der erfindungsgemﬁssen Ar—
beltswelse‘bcsteht darzn, dasé’azg—bei der Sydthese gich. -
_bildendén niedrig molekularcn Saueretoffverbindungcn £ ins-
besondere C -04-Verbindungen) “in dle wasserige Phase ﬂber- :
gehen, we11|derartige Stoffe verhaltniamassig leicht wasser-
18glich sind. ‘Sie kdnnen in dieser Form von'den’ wertvollen“~
hochmolekularen Yurbindungen abgetrennt werden. Ausserdem .

‘vermeldet man_ euf diese Welse" Stbrungen in. dar Umsetzung e
nicht nur dexr. hochmolekularen,ﬂsondernlviclmehr auch : dermwf
niedrigen Oleflne und unerwﬁnachte Polymerisatlonen. | '

SET A Weltere Einzelheiten sind ‘aus den nachatehenden Aus-
fuhrungsbelsplelen ersichtllch ’
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. Ausfuhrtmgsbeispiel 1: :

j3§enfkohiénWésserstoffgemisohés-mit_2 kg‘eines reduzierten,
;_gqin’QEmahlepgthobait:Thorium-Magneeiuﬁ-Klcselgu1—Kontaktcs
“vermisent und- daraus 10 Liter Wagser zugegeben, Die. ent~ o
- otehende Mi‘sc};‘qu..wurdé sodann bei 135%-ung-. 150 -ati 45’ Mi-, ¥
) nﬁten lang nit. wassergas behandelt. ‘Hierbei glngen “pro: ther
:lWasscr 8,13 i3 Kobalt in Losung..Von dleaer Losung wurden
6 Liter it 4 5 kg einer. zw1schen 179 - 200 C. slédenden .
3Kohlenwasserstofffraktlon vermisoht, dle 65 %-0léfine ent- .
“hielt. Dag’ Reaktionsgemisch wurdcfsodgnn+infeinem*brd§w
‘—fass"b'e'i"'l35°c‘__;y,n§.‘ 150 et 15 Stunden leng mit Wassergas b=
_handelg. pasv#dﬂ der Koh@aktlﬁbung~8bgetre§g§95Reaktiénsﬁro;jl
 dukt enthielt 2,14 kg sauerstoffhaltlge*Verbindungen'"w—“. L

Ausfﬂhrun sbezs'lel 2.-,‘;

.y _ , welche eine Neutra-f
_ "ahl'ﬁbn 280 sufwiesy undJGO y-3 Kobaltcarbonat mit™
5'Itf. thser in dem vorher‘loo 8 rohe Scife aufgelost waren

unter. Verwendung einea Druukgefasses und behandclte die’ M1
schung- anschl1essend,be1 138 - 139°C und-lBO—-300~atﬁ 5
5~Stundan‘1ang mlt Wassergas. Die entstehende wasserige Lo~fp
sung wurde abgezogen und mi4 3,7 kg’ elnee zwischen 179 - 220°
siedenden Kohllnwasserstoffgemlsohes zusammengebracht, das
60 % Olefine enthielt. Danach wurde in einem Druckgefass

bei 135°C und 150 atu 20 Stunden lang wassergas,eingeleitet.

|

Ausfﬁhrungsbelsgiel 3 .

R " Von' einem Kobaltmlneral, das 47,3 % coo, 9,94 Fe2
16%A123. 2,5 %180 4,35%cao.1.0%pbo.73%so3
2,7 '% . 0u0- ung Spuren von- LagnesiumOxyd enthielt. wurden - s
1100 g'in feln gemahlenem -Zhstande in- 2 Litgr eines olefin—;,
frnlen Kohlenwasserstoffgemisches suspendiert, dag. 2wischen -
200 —.320 c. 81edete. Darauf setzte m&n 250 g. Fettaaure (Neuw
trallsatlonszshl 280) und.. 5, Liter Wasser zu, in dem vorher
100 g rohe Selfe aufgelost waren. Die Mlschung wurde bei
137°C und 150 atu a3 Stunden lang m1t Wassergas behandclt.~
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Bestandteile abgetrennt.—ﬂte wasaer;ge Phase »nthlblt naeh
aer Flltr&tlon 3:9 & Kobalt pro Liter. Von-dieser- Kontakt—
losung wurden 1000 ccm“m:t“looofécm (710g) uiner Kohlen-»
WLsscratofifraktion vermischt, aie zwischen 46 < 74°C sicde—
te und 73 % Olefine enthialt. Dag Reaktionsgemiach behandel-
-te’ men-bei - 136~138°C und-148 - 160 et 9 Stunden Tang mit_ ..
Wassergas. ‘Nach der Abtrennung der waseerigen Kontaktphase
-ergab sich ein mndprodukt, das 190 g saucratoffheltige Vur-:;
blﬁdunwen enthielts *~ o

Putentanspruch
i ) Verfahren Zur katalytlachen Anlagerung von. Was-f
TSergas anTolefine” be1~erhoht‘m Druck und bis -anndhernd 200 c
erhohten Tnmpuraturen unt S Verwenuung "von Katalyaatoren, '
-d- a- u ek g Tekennzeice h'net dass die zur
Anwundung kommenden Katalysatorcn in Medicn geloeﬁ w;rden,
welche ih-dem- zur~Ums=tzung kommenden Olefin praktisch un-
~1oslioh -gind.

- 2 ) Verfahren nach . Ansprucn bR O a duroh’

g e k ¢ n nzedichnet: , dass die gur Umsetzung verwen-:
deten Kontakte 1n Wasser odcr wasserigen Lésungen’ gelost
weraen.

3 ) Vcrfahren nach Ansnfﬁéh”l und. 2 d & dur c h -
‘g ek e nn. Zede h met -, dass die verwenuete Kontakt— '
losung durch Bchandlung von Metall°n, Metalloxydnn und/oder f
Metellsalaen guwonnun wird, welche Métallcarbon}lwasserstof—
fe zu ‘bilden vermogen, wobei- -eincraeits andcré Stoffe, wip :
z.B. Natﬁll&, Oxyde,: Salze, Metelloida, Kieselgur und an- _‘
dcrcrsezts orgenlsche Sauren und/oder Kohlenwasserstoffe
zugegen -gein konnen, worsuf in- Gegenwart von Medien, welche
Olufine praktmsch nicht 16sen, Wassergas bei erhohtem Druk-
A:n una bc; Temperaturen von annahernd 50 - 250% zur Ein—
w1rkun gebracht wird.

‘”4.) Verrahren nach Anspruch_j,__d adurc h. g e~
“k-enn* ‘z7eic'hn” €t "dass ‘aie waaserlgu Phuse élka-.
11tatsv*rundernde Zusatz= cnthalt..‘






